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Abstract 



A process for improving flame resistance and resistance towards mould, pests and bacteria comprises treating natural 
keratin fibres, esp. sheep's wool (a) with a soln. or emulsion with a pH of 0.5-5 contg. iron salt(s) or complex(es) (I), and then 
(b) with a soln. or emulsion with a pH of 7-1 1 contg. cpd(s). with boron-oxygen bonds (II), so that the treated, opt. mixed 
fibres have a wt. increase of 0.1-20%. Pref. fibres consist of cellulose, synthetic polyamide, synthetic, water-swellable but 
insol. polymer or porous polymer other than polyamide, or mixts. of at least two of these types. 
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Verfahren und Mittel zur Verbesserung der Flammbestan- 
digkeit von faserigen Materialien insbesondere naturlichen 
Poiyamiden und Mischungen dieser mit anderen Fasern 
unter gleichzeitiger Verbesserung der Bestandigkeit gegen 
Pilz-, Schadlings- und Bakterienbefaii 
Die Verwendung des nachwachsenden Rohstoffes Wolle im 
technischen Bereich ist durch die hohen Anforderungen 
bezuglich Brandschutz und Dauerhaftigkeit, d. h. vor aJiem 
Bestandigkeit gegen Insektenbefall, sehr stark einge- 
schrankt 

Beim Ferro-Bor-Verfahren werden Fasern mit einem Zwei- 
Bad -Verfahren behendelt. Erstens in einer sauren, eisenhal- 
tigen Waschl6sung. dann in einer basischen, borathaltigen 
Waschlosung. Die so behandelten Fasern weisen erheblich 
verbesserte EJgenschaften in bezug auf Flammfestigkeit, 
Insekten- und Schimmel befall auf. 

Ein a us den behandelten Fasern hergestelites Vlies Ja&t sich 
zur Warmedammung einsetzen. 
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Beschreibung 



Hintergrund 

5 

Auch im Bereich der technischen Fasem wird die Verwendung natfirlicher, nachwachsender Rohstoffe immer 
wichtiger. 

Dabei mussen aber auch diese Fasern sich den teils sehr hohen Anforderungen an die technischen Eigenschaf- 
ten steilen. 

10 Die gute biologische Abbaubarkeit durch Bakterien oder InsektenfraB, die einen erheblichen Vorteil bei der 
Entsorgung darstellt, kann z. B. bei Schafwolle dazu fuhren, daB sie fur bestimmte dauerhafte technische 
Einsatze, z. B. als Warmedammung im Steildach, ungeeignet ist, weil vorzeitig InsektenfraB einsetzt Auch die 
Erhohung des Flammpunktes bzw. des thermischen Widerstandes ist, da die meisten Naturfasern brennbar sind, 
fur den Schutz von Menschen und Material oft wOnschenswert oder zwingend vorausgesetzt 

15 

Stand der Technik 

1. Zur Flammfestmachung von Fasermaterialien insbesondere von Wolle sind in der Literatur beschrieben: 
das Beschichten der kompletten Faseroberflache mit schwer entflammbaren Polykondensaten ( in Kombi- 

20 nation mitTHPC, Lit: H. Heiz,Textilveredlung 6, 1971, Nummer 10, Seite 649). 

Das von Benisek entwickelte "Zipro-Verfahren^DE 22 12 718, DE 24 23 312, DE 25 48 093). 

Schiecke gibt in seinem Buch "Wolle als textiler Rohstofr (2. Auflage, Schiele & Schdn, Berlin 1987) auf 

Seite 261 —273 einen Einblick in Geschichte und Anwendung des Verfahrens. 

In der Patentschrift DE 18 13 021 ist ein " Verfahren zur Flamrnfestausrustung von Textilmaterial und 
25 Impragnierflotte zur Durchfuhrung des Verfahrens" beschrieben, das auf der Verwendung von Phosphor- 
verbindungen basiert 

Diese Methoden beinhalten keinen formulierten Mottenschutz. 

2. Einen Oberblick uber die bekannten Methoden der MottensicherausrQstung und m6gliche Weiterent- 
wicklungen gibt J.R. MC Phee in seinem Buch 'The Mothproofing of Wool" (Merrow Publishing Co. Ltd, 1. 

30 Auflage, Watfords Herts, England 1991). 

Als industriell wichtig werden die Mittel Mitin FF, Eulan U 33 und Eulan WA angegeben. 

3. In jUngster Zeit wird auch das Bespruhen von Matten aus Schafwolle mit Boraxlosungen beschrieben 
(Li teratur: Landtechnik 1 1, 92 47. Jahrgang S.543) 

35 Problem 

1. Zur gleichzeitigen Verbesserung von Flamm- und Ungezieferschutz werden ijdJL 2 Verfahren bendtigt 

2. Die Mittel unter "Stand der Technik" 1. und Z sind durch ihre hohe Persistenz und die, bereits in geringen 
Mengen, hohe Wirksamkeit bzw. hohe akute und/oder langfristige Toxizitat, bei der Anwendung grdBerer 

40 Materialmengen bedenklich. Gef ahren beim Umgang oder Gebrauch sind nicht auszuschlieBen. 

3. Mindestens ist die Ruckftthrung nach Ablauf der Gebrauchzeit in naturliche Stoffkreislaufe, wie z. B. 
durch Kompostierung, vor ailem in grdBeren Mengen, fragwurdig. Auch das Verbrennen der, chlorhaltige 
Aromaten enthaltenden, Mittel ohne spezielle Methoden der Rauchgasreinigung, scheidet als Entsorgung 
aus. 

45 Die Aufbringung der Mittel ist meist nicht reversibeL 

4. Auch das neuerdings wieder zitierte Bespruhen oder Tauchen in BoraxlOsung scheidet ab Methode aus. 
Beim Bespruhen eines fertigen Vlieses oder Filzes ist die Durchdringung des GefQges nicht gewahrleistet 
(FUterwirkung). Die Flammfestigkeit wird kaum erhoht Die Anbindung an die Faser erfolgt, abrigens auch 
beim TrSnken, wenn Qberhaupt, nur makroskopisch. Beim Trocknen entstehen Salzkristalle, die lediglich 

so makroskopisch an der Faser haften, dann jedoch, bei Weiterverarbeitung, Konfeku'onierung, oder durch die 
normalen Quell- und Schrumpf prozesse bei Feuchte wechseln abfallen. Dadurch entstehen bei Verarbeitung 
und Gebrauch Staubbelastungen. Gleichzeitig verandern sich die gewOnschten Eigenschaf tea 

Zu iOsende Problemstellung 

55 

Die neue, im weiteren Ferro-Bor- Verfahren genannte, Behandlungsmethode wurde unter folgender Zielset- 
zung entwickelt: 

1. Einf aches Verfahren, welches mit Qblicher Verfahrenstechnik durchfuhrbar ist 
60 2. Es soil wenig Wirkstoff verwendet werdea 

3. Es sollen keine persistenten toxischen organischen Verbindungen emgesetzt werden. 

4. Im Verarbeitung- oder Anwendungsfatl sollen keine toxischen Gase oder kritische lungengangige Staube 
freigesetzt werden. 

5. Das behandelte Material soil keine Entsorgungsprobleme aufwerfen und dennoch dauerhaft eigenschafts- 
65 verbessert sein. Es muB sich deshalb um eine dauerhafte Ausrflstung handeln, die jedoch leicht reversibel ist 

6. Es sollen alle verarbeitungs- und gebrauchsrelevanten Fasereigenschaften, wie mechanische Stabilitfit 
geringe Warmeleitung, Griff, Bindemitteladhasion eta erhalten bleiben oder sogar verbessert werden. 

7. Mit der Behandlung soli die Flammfestigkeit, sowie gleichzeitig die.Resistenz gegen Schadinsekten, Pilze 
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und Mikroorganismen verbessert werden. 

8. Die Eigenschaftsverbesserungen soilen wahrend der Anwendungsdauer unverandert erhalten bleiben. 

Losung 

5 

AIs Wirkstoff zur gleichzeitigen Faser- Eigenschaftsverbesserung in den Bereichen Brandschutz und Resistenz 
gegen Pilze, Mikroorganismen und Schadinsekten dienen Borverbindungen (Borate). Diese sind im Bereich 
Hoizschutz weltweit bewahrte langzeitstabile DepotfraBgifte. Sie sind, im Gegensatz zu z. B. Organophospha- 
ten, chemisch langfristig stabil. Dadurch sind sie fur Anwendungen mit langjahrigen Schutzanforderungen sehr 
gutgeeignet. m 10 

Das Ferro-Bor- Verfahren erlaubt nun, die Borverbindungen wirksam in die Faser einzubinden. Es steht damit 
ganz im Gegensatz zum einfachen Tauchen, Kochen oder Bespruhen, wo nach dem Trocknen nur makroskopi- 
sche, groBe Partikel entstehen, die beim weiteren Verarbeiten bereits abstauben. Auch die Nutzung der Ionen- 
austauscherkapazitat von WoJIe durch Kombinauon aus saurer Vorbehandlung und anschlieBendem Tranken in 
einer basischen, borathaltigen Losung fuhrt zu keiner dauerhaften Wirkstoff anbindung. Bei der Anwendung des 15 
Ferro-Bor-Verf ahrens bleibt dagegen die Weiterverarbeitbarkeit der behandehen Fasern nach ublichen Metho- 
den (z. B. kammen, kardieren, nadeln, verfilzen, pneumatisch fordern und ordnen, weben, kleben etc.) weitestge- 
hend erhalten. 

Die Losung der gestellten Aufgaben laBt sich anhand des unten angefuhrten Beispieles 1 sehr gut veranschau- 
lichen. Beispiel 1 wurde gemaB den Merkmalen durchgefunrt, die im Patentanspruch 1 aufgefuhrt sind Die 20 
Faser, hier Schurwolie, wird in einem Bad mit einer Verbindung einer schwachen organischen SSure und einer 
Metallverbindung, hier Eisen(HI)-citrat, schonend gequollen. Dabei werden Fe-Ionen gleichmaBig in die Faser 
eingeschleust 

Bei der Verwendung mehrwertiger Hydroxycarbonsauren ergeben sich VorteUe auch durch eine mdgliche 
chemische Anbindung von Metallionen an Keratinf asern. 2s 

Das zweite, Borax enthaltende Bad, ist basisch. Nun bilden Salzlosungen des Eisens im basischen Heteropoly- 
anionen, es failt unlosliches Eisenhydroxid in Form von Mischkristallen mit Borax aus der Losung in der Faser 
aus. Somit wird eine Fixierung von Boraten in der Faser selbst realisiert 

Durch dieses einfache Verfahren wird eine relativ kleine anorganische Wirkstoffmenge sehr gleichmaBig auf 
bzw. in die Faser eingebracht Diese GleichmaBigkeit hat erhebliche Vorteile sowohi fur den Ungeziefer- als 30 
auch fur den Flammschutz. Offensichtlich wirken die eingebrachten Salze als AschegerQstbildner bei der Beflam- 
mung. Wie aus der unten aufgefuhrten Materialtesttabelle ersichtlich, bleibt bei Beflammung das verbrannte 
FasergerQst fast voilstandig erhalten, was den Zustrom an thermischer Energie aus dem Brandherd wirksam 
dampft Die reinen Verbesserungswerte beim Gewichtsverlust sind, bedenkt man den bereits im Rohzustand 
sehr hohen Flammwiderstand der Keratinfaser, sehr beachtlich. Sie spiegeln aber den zusatzlichen Puffereffekt 35 
bei der Ausbreitung von Brinden durch den beschriebenen Strukturerhalt nicht wider. 

Auch der Widerstand gegen FraBschadlinge, wie Motten, wird durch die gleichmaBige und, im Anwendungs- 
fall, dauerhafte Deponierung des FraBgiftes Borax, wie untenstehende Testtabelle zeigt, wirksam erhoht Auch 
die Bedingungen fur Pilze, Bakterien und andere Mikroorganismen werden stark verschlechtert Bei bestimmten 
Bedingungen (25—40 Grad C, reL Luftfeuchtigkeit 90%) im pH-Wertbereich zwischen 6,6 und 8,5 (unbehandelte 40 
Wolle liegt in diesem Bereich) ist Schimmel- und Bakterienbefall moglich. Die nach Anspruch 1 behandelte 
Wolle hat einen internen pH-Wert grdBer 9 und ist dadurch unanf alliger gegen die beschriebenen Angriffe. Auch 
die Besiedlung durch Milben wird durch den gleichen Mechanismus wirksam ged&rnpft 

Weiterhin konnte bei mechanischen Versuchen keine Staubbildung, d. h. eine Freigabe der AusrQstung bei 
mechanischer Beanspruchung der Faser, beobachtet werden. 45 

Wie aus den weiteren Beispielen ersichtiich ist, laBt sich das Grundverfahren in weitem Spielraum variieren: 

Denkbar sind z. B. Emulsionen der beschriebenen Stoffe in anderen LSsungsmitteln oder Gemischen davon 
mit ublichen Emulgatoren. 

Der Zusatz handelsiiblicher Tenside kann den Materialauftrag fordern, die Geschwindigkeit des Auftrags 
erhdhen, die Faser vor Zersetzung schiitzen und/oder die f Or die Behandlung notwendige Teraperatur senken. 50 

Das Verfahren laBt sich mit bekannten FUrbeverfahren und/oder dem Aufbringen von Polymerschichten in 
Form von Dispersionen oder LSsungen, oder anderen Flottenverfahren wie Fdzfreiausriistung etc. kombinieren, 
sofern keine chemischen Unvertraglichkeiten vorliegen. 

Der Zusatz von Polymerdispersionen in das zweite Behandlungsbad fiihrt zur Anbindung an der Faseroberfla- 
che ausfallender Partikel an die Faser, somit zu noch hoherer Beladung. Das Polymer kann auBerdem noch 55 
zusStzlich gefOUt sein. Durch die Wahl des Fullstoffs kann nochmals die technische Eigenschaft des Endproduk- 
tes variiert werden, 

Weitere Vorteile hat auch die Verwendung wasserloslicher ungeladener Polymere: sie sorgt fur eine hShere 
Beladung. Bei der Verwendung von Polyvinylalkohol ist dabei ein mdglicher Mechanismus, daQ sich polymer 
angebundene Borsaureester bilden. Statt Polyvinylalkohol sind hier auch andere Polymere denkbar, die OH- &o 
Gruppen als funktionelle Gruppen enthalten, wie z. B. Starke. 

Bei der Verwendung von Polyvinylpyrrolidon sorgt dieses durch sein hygroskopisches Verhalten fur bessere 
Brandschutzeigenschaften, da zusatzlich Wasser an die Faser gebunden wird, welches erst bei sehr hohen 
Temperaturen voilstandig abgegeben wird 

Eine weitere vorteiihafte Variante ist im Patentanspruch 2 angegeben. 65 

Wie der Materialtest Recycling (s. u. Nr. 4) zeigt, ist die Ausrustung im Anwendungsfall sehr dauerhaft So 
Uberstanden die nach Beispiel 1 gefertigten Proben 30 min waschen ohne signifikante Eigenschaftsveranderung. 
Das kurze Kochen in Essigsaure bei einem pH-Wert von 3 HeB die Proben jedoch die verbesserten Eigenschaf- 
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ten, sowie die eingetretene Farbung, verlieren. 

Die so zurflckgewonnene Faser laBt sich muhelos wieder verarbeiten oder kompostieren. 

Die oben erlauterten Vorteile, die sich bei Anwendung eines Verfahrens nach Anspruch 1 und 2 ergeben, 
bestehen auch bei der Variation des Verfahrens nach den AnsprQchen 3 bis 8. Je nach verwendeten Rohmateria- 
lien ergeben sich jedoch Verbesserungsschwerpunkte bzw. erhebliche relative Verbesserungen im Vergleich 
zum unbehandelten Rohstoff. 

Vorteiihaft kann auch die Ausgestaltung nach Anspruch 3 sein. Die hier vorgeschlagenen Behandlungsvaria- 
tionen ermoglichen ahnlich gute Ergebnisse und konnen den Spielraum bei der Gestaltung des Endproduktes 
erweitern. So ergibt sich bei der Verwendung von Zink keine Verfarbung der Faser, was bei optisch sichtbarer 
Verwendung hilfreich sein kann. 

Eine Ausgestaltung wie in Anspruch 4 angegeben fuhrt auch bei einer Cellulosefaser zu Eigenschaftsverbesse- 
rungen. Vor allera signifikant ist die Verbesserung im Bereich des Fiammschutzes. 

Zwar ist im Verfahren nach Anspruch 5 ein synthetisches Polyamid selbst nicht oder kaum gefahrdet durch 
Ungeziefer- bzw. Bakterienbefall, der Vorteil des Verfahrens liegt hier vor allem bei der Verbesserung des 
Brandschutzes. Das gleiche ist fur Anspruch 6 guitig. Dennoch ergeben sich durch das vorliegende Verfahren 
auch hier signifikante Vorteile im biologischen Bereich, da durch das Verfahren die Lebensbedingungen fQr Pilze 
und Milben stark verschlechtert werden. 

Far Gefuge und Mischungen nach den Anspruchen 7 und 8 kommen jeweils die erlauterten Vorteile fur die 
einzelnen Komponenten der Mischungen zum tragen. 

Die polymere Fixierung nach Anspruch 9 hat den Vorteil, daB Staubbildung im Anwendungs- und Verarbei- 
tungsfall ausgeschlossen ist und eine zusatzliche Wirkstoffdeponierung auf der Faser dauerhaft ist 

BEISPIELE 

Beispiel 1 

Eine Probe einer weiBen Wolle mit einem Fettgehalt kleiner als 0259/6 und einer durchschnittlichen Faserdik- 
ke von 20 \xm wird 2 Stunden bei 105 Grad C getrocknet 6,53 g der trockenen Wolle werden 10 rain, in ein auf 80 
Grad C temperiertes Bad getaucht, daB 400 ml einer waBrigen Losung von Eisen(IIl)-citrat eines Gehaltes von 
10g/l enthalt Die Probe wird entnommen, Flussigkeitsreste durch auspressen und anschlieBendes schleudern 
entf ernt Die Probe besitzt nun eine deutlich gelbe Farbung. 

Die 50 behandelte Probe wird in ein zweites auf 90 Grad C temperiertes Bad getaucht, daB 400 ml einer 
waBrigen Losung von Na^Os (OH)4>8 H 2 0 enthalt Nach einer Verweilzeit von 10 min wird die Probe 
entnommen, ausgepreBt und trockengeschleudert 

Die erhaltene Probe hat eine orange-gelbe Farbung und ein Trockengewicht von 6,69 g. Das entspricht einer 
Gewichtszunahme von 0,1 6 g, & h. 2,4% bezogen auf das Trockengewicht der unbehandelten Probe. 

Beispiel 2 

1 g einer handelsGblichen Cellulosefaser (100% reine Baumwollwatte) wird filr 1 min. in eine kochende 
waBrige Fe-Citrat-Ldsung (12g/l) getaucht Danach wird die Faser entnommen und fttr eine Minute in eine 
Borax-Borsaure-Puffermischung mit einem pH-Wert von S$ eingetaucht Die Probe wird entnommen, trocken- 
geschleudert und luf tgetrocknet. Die Probe ist nach der Behandlung orangebraun geBrbt 

Beispiel 3 

Verwendet wurde eine Faser wie in Beispiel 1 beschrieben. Die Behandlung der Faser und die Zusammenset- 
zung der Losungen entsprach auch Beispiel 1, jedoch war die Behandlungsdauer auf je 1 min. bei 80 Grad C 
limitiert und Ldsung 2 war je mit 10 ml/1 einer handelsublichen Kautschukdispersion versetzt Die verwendete 
Latexmilchhat einen Feststoffgehalt von 66% und 1 g Trockengewicht entspricht 1,61 ml der Dispersion. 

Die erhaltenen Proben werden 2 h bei 105 Grad C getrocknet 



Nr. Kautschuk Gewicht Gewicht Gew Gew 

vorher[g] nachher[g] [g] [%] 

3.1. ohne 2,60 2 # 68 0 f 08 +3,0 

3.2. Latexmilch 2 f 07 2,27 0,20 +9,6 



Beispiel 4 

Statt Wasser als Losemittel wird eine Mischung von 70% TrichlorSthylen und 30% Petrolether mit hohem 
Siedepunkt und einem Emulgiermittel, wie in der deutschen Patentschrift 2548093 beschrieben, verwendet Zu 
100 g des Losemittels werden je 2 g Emulgiermittel zugemischt L6sung 1 enthalt auf 100 g Losungsmittel 1 g 
Eisencitrat, Losung 2 auf 100 g Losungsmittel 4 g Borax. 

10 g Wolle wie in Beispiel 1 beschrieben wurde mit Losung 1 bespruht bei 80 Grad C 30 min. getrocknet und 
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dann mit Losung 2 bespruht und bei 80 Grad C wieder 30 min. getrocknet Die geiborange Wollprobe weist eine 
Gewichtszunahme von 4% auf. 

Beispiel 5 

Es wird analog Beispiel 1 verfahren, nur wird die Behandlung in Bad 1 bei 73 Grad C 20 min. durchgefllhrt, in 
Bad 2 wird 3 min. sprudelnd gekocht 

Zu Bad 1 werden zusatzlich zu den in Beispiel 1 aufgefuhrten Stoffen die in der Tabelle aufgefuhrten Zusatze 
gemischt 



Nr. 



5.1. 
5.2. 



Zugabe 

[g/i] 



Span 40 
0,048 



PH 



2 
2 



Gewicht 
* vorher 

[g] 

2,86 
2,07 



Gewicht 
nachher 

[g] 

2,92 
2,10 



Gew 

[g] 



0,06 
0,03 



Gew 
[%] 



+2,09 
+1,44 



10 



15 



Beispiel 6 

Die Behandlung erfolgt analog Beispiel 5.1. Nur wird zusatzlich Zitronensaure (20 g/1) zugegeben. 



20 



Nr. 



6.1 
6.2 



Zugabe 



PH 



(wie 5.1) 2 
Citro- 1,5 
nensaure 



Gewicht 
vorher 

2,86 
2,73 



Gewicht 
nachher 

2,92 
2,77 



Gew 

[gj 

0,06 
0,04 



Gew 

[%] 

2,09 
1/4 



25 



30 



Beispiel 7 

Es wird analog Beispiel 1 vorgegangen, nur enthalt Losung 1 jetzt je 0,0038 mol/1 Eisen als Fe (3+) und 
unterschiedliche Gegenionen. In Losung 1 und 2 betragt die Verweildauer je 3 min bei 85° G 



35 



Nr. 

7.1 
7.2 



Losung 



Fe- 

citrat 
Fe- 

chlorid 



Gewicht 

vorher 

[g] 

1,93 
1,89 



Gewicht 
nachher 
[g] . 

2,00 
1,92 



Gew 

[g] 



0,07 
0,03 



Gew 

3,6 
1,5 



40 



45 



50 



Beispiel 8 

Urn die Eigenschaften mit dem Ferro-Bor-Verfahren behandelten Proben mit unbehandeltem Material und 
nach Literaturmethoden behandeltem Material zu vergleichen, wurden folgende Proben angefertigt: 
Probe 8.1.: 

8.1 .1.: unbehandelte Wolle wie in Beispiel 1 beschrieben 
8.1 2.: unbehandelte Cross bred- Wolle 
8.1 3.: unbehandelte Heidschnuckenwolle mit 3% Fettgehalt 
Probe 82.: 

222 g einer Wolle nach Beispiel 1 werden 120 min bei Raumtemperatur in einer Boraxlosung 40 g/1 getrankt 
AnschlieBend wird die Probe trockengeschleudert und ausgewogen. Die Gewichtszunahme betragt 1,35%. 
Probe 83.: 

2,42 g einer Wolle nach Beispiel 1 werden 3 min bei Raumtemperatur in eine BoraxlSsung 40 g/1 getaucht Die 
Wolle wird ausgepreBt Das feuchte Wollstuck von 8^ g wird dann 2 h bei 105°C im Trockenschrank getrocknet 
Die Probe weist eine Gewichtszunahme von 12,4% auf. Makroskopische Salzkristalle sind erkennbar (Durch- 
messer0,5 mm). 
Probe 8.4.: 

Eine Wollprobe wie Beispiel 1 wird 30 min in einer Boraxlosung (40 g/1) bei 88,5° C temperiert Die Probe von 
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• 2,28 g weist nach dem Trocknen eine Gewichtszunahme von Sfityo auf. Makroskopische Kristalle sind erkennbar. 
Probe 8.5.: 

Das Aufnahmeverhalten fur Borverbindungen von Wolle bei einer reinen Saurevorbehandlung wird untersucht. 
Die Proben analog Beispiel 1 werden je 3 min bei 90°C in Citronen- (8.5.1.), Apfel- (8.5.2.), Bor- (853.), Essig- 
5 (85.4.), Ameisen- (855) und Salzsaure (8.5.6.) vom pH-Wert 3 getaucht AnschlieBend werden die so behandelten 
Proben geschleudert und fur I min in eine 90° C warme Boraxldsung (50 g/1) getaucht AnschlieBend werden die 
Proben wieder geschleudert und getrocknet Die Gewichtszunahme betragt max. 0,8%. 
Probe 8.6.: 

Eine Iiteraturbekannte Methode zur chemischen Modifizierung von Wolle ist das Nachvemetzen mit Glyoxal. 
io Eine Probe analog Beispiel 1 von 8,59 g wird 2 h unter RuckfluB in einer Ldsung von Glyoxal 2 g/I gekocht Die 
Gewichtszunahme der nachher hellbraun verf arbten Wolle betragt 1 3%. 

Beispiel 9 



is Es wird analog Beispiel 1 verfahren, nur statt Eisencitrat die aquimolare Menge Kupfercitrat verwendet 

Beispiel 10 

Es wird analog Beispiel 1 verfahren, nur wird 10.1 : 
20 ein Wollvlies der Raumdichte 143 kg/cbm behandelt Man erhalt nach Behandlung ein hellorange-farbenes Vlies 
mit 2,4% Gewichtszunahme der Raumdichte 20 kg/cbm. 
10.2 und 103 analog 10.1 behandelt, aber andere Wollsorten: 

Nr. Wollsorte Gewicht Gewiclrt Gew Gew 

25 vorher [g] nachher [g] [g] [%] 

10.2 Crossbred 2,69 2,74 0,05 1,8 

10.3 HeidschnuJc- 2,40 2,47 0.O7 2,9 



30 



40 



45 



50 



kenwolle 



Beispiel 11 

35 Die Behandlung erfolgt analog Beispiel 5, nur mit anderen Zusatzen, und zwar ungeladenen wasserldslichen 
Polymeren. 



Nr. 


Zugabe 


PH 


Gewicht 


Gewicht 


Gew Gew 






tg/i] 


vorher 


nachher 


[g] 


[%3 








eg] 


[g] 


11-1 




2 


2,86 


2,92 


0,06 


2,09 


11.2 


PVA 


2 


2,01 


2,07 


0,06 


2,9 




0,4 












11.3 


PVP 


2 


2,65 


2,72 


0,07 


2,6 




0,1 












11.4 


PAA 


2 


2,58 


2,62 


0,04 


1,55 




0,1 













Beispiel 12 

55 Altpapierstreif en werden analog Beispiel 4 mit den dort aufgefflhrten Ldsungen behandelt Die Streifen 
weisen nach Behandlung eine orangebraune Farbung auf. 

In diesem Fall ist keine Faserquellung durch Saurevorbehandlung zu erwarten. 
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MATERIAL-TESTS 
l.Flammtest 



Mit dem Ferro-Bor-Verfahren behandelte Proben und Vergleichsproben wurden folgendem Flammtest un- 
terzogen: 

65 aus dem jeweiligen Material wurden Proben von je 0,5 g entnommen und daraus lose Formkorper der Raum- 
dichte 20kg/m 3 angefertigt Die Proben wurden vor dem Test 3 Stunden lang bei 105°C im Trockenschrank 
getrocknet Die Proben wurden in Drahtkdrbchen der Dimension 3x3x3 cm eingelegt und an der unteren 
Kantenmitte mit einer 12 cm langen Butanflamme einer Temperatur von 900°C 20 Sekunden lang beflammt Der 
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Abstand zur Austrimeffnung des Brenners betrug dabei 1,5 cm. Die Beflamraung erfolgte von schrag unten mit 
einemFlarnmenwmkelvon45^DerVersuchsaufbauwa^von^ 

Alle untersuchten Proben waren selbstverldschend. Nach dem Ferro-Bor-Verfahren behandelte Proben 
hinterlieBen im Gegensatz zu den anderen Proben Aschekdrper, deren Volumen fast dem vor der Beflammung 
entsprach. 

Erlauterung: 

Standardprobeistjeweilseine Probe der gleichen unbehandelten Wolle. „ 1 . h(J . 

Verbesserung <>/o bezieht sich auf die Aschemenge im Vergleich zur Standardprobe [Verbesserung bei Probe 
% = (Standardprobe Gewichtsverlust% - Probe Gewichtsverlust %)/Standard Gewichtsverlust % x 100] 
Beladung entspricht Gewichtszunahme in % aus den Versuchstabellen. 

V:B ist die Verbesserung dividiert durch die Beladung. 
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Nr 


Asche 

[g] 


Nach- 
brenrien 
r i 

l SCv J 


Gew.- 
verlust 

in j 


Verbes- 
serung 
[%] 


Bela- 
dung 


V ; o 

[%: 
Gew%] 


15 


1 


0,26 


5 


48 


31,42 


2,4 


13,09 




3.1 


0,20 


4 


60 


14,2 


3,0 


4,73 


20 


3.2 


0,10 


6 


80 


-14,2 


9,6 


-1,47 




5.1 


0,21 


8 


58 


17,14 


2,1 


8,16 


25 


5.2 


0,25 


3 


50 


28,57 


1,44 


19,84 


7.2 


0,23 


6 


54 


22,85 


1,4 


16,32 




8.1.1 


0.15 


4 


70 


0 


0 


- 


30 


ft 1 o 


O 11 


1 


78 




0 







Nr 


Asche 
[Si 


Nach- 

brennen 

[sec] 


Gew.- 
verlust 

[g] 


Verbes- 
serung 
[%] 


Bela- 
dung 


V:B 

[%: 
Gew%] 


35 


8.1.3 


0,08 


0 


84 




0 




40 


8.3 


0,22 


4 


56 


20 


12,4 


l f 61 




8.4 


0,20 


7 


60 


14,28 


6,5 


2,19 


45 


8.6 


0,10 




80 


-14,28 


1,9 


-7,51 




10.3 


0,25 


5 


50 


40,5 


2,9 


13,79 


50 


11.2 


0,27 




46 


34,28 


2,9 


11,82 



Aus der Tabeile sind deutlich die Vorteile des neuen Verfahrens im Vergleich zu einfachen Methoden des 
Materialauftrags ersichtiich. 55 

2. Mottentest 

Mit den wie in den Beispielen beschrieben hergesteUten Proben wurde ein Standard-Mottentest (Lit s. o, und 
IWS Test Method Nr. 25, Lewis & Shaw Insectproofing of wool Rev. Prog. Coloration Vol. 17, 1987) <^chge- eo 
fuhrt Dazu wurden je 0,5 g einer Wollprobe in eine Rohre vom Durchmesser 5 cm emgebracht und rait 10 
Maden bestQckt Als Vergleichsstandard mottensicher dienten mit 2,4 Dinitronaphtol behandelte Proben. Die 
Testtemperatur betrug 20°C und die relative Luftfeuchtigkeit 60%. Bestimmt wurde der Gewichtsverlust der 
Proben in Prozent nach 14Tagen. 

Ergebnis: 65 
AHe Gewichtsangaben beziehen sich auf Trockengewichte. 
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5 



10 



15 



20 



Nr. Gew.verlust Beladung G/B 

[%] [Gew. %] [%/Gew.] 

Standard- 8,6 - - 

mottensicher 

3.1 5,6 3,0 1,87 

3.3 4,1 7,1 0,57 
8.1.1 12,5 

9.4 4,4 6,5 0,68 



Unter obigen Tcstbedingungen war der FraB bei behandeltem Material auf ca, 40% des FraBes bei unbehan- 
deltem Material reduziert 

3.Schimmeltest 



Mit dem Ferrobor- Verfahren behandelte Proben und Vergleichsproben wurden einem Schimmeltest nach 
DIN 40046 unterzogen. Die Schimmelbildung auf behandelter Wolle konnte bei alien Proben mit Ziffer 0 
25 beurteilt werden. 

4. Materialtest Recycling 

Nach Beispiel 1 hergestellte Proben wurden 30 min bei 20° C in Wasser getaucht AnschlieBend wurden die 
30 Proben getrocknet und einem Flamm- und Mottentest unterzogen- Es waren keine Veranderungen im Vergieich 
zum nicht gewaschenen Material feststellbar. Beim Kochen in Essigsaure bei pH 3 jedoch verlieren die Proben 
ihre orangene Farbung und verhalten sich im Flammtest wie unbehandelte Vergleichsproben oder schiechter. 

So behandelte Proben waren problemlos in Mischung mit Pflanzenresten schredder- und kompostierbar. 

35 Anwendungsbeispiel 

Ein mit dem Ferro-Bor- Verfahren behandelte Charge Waschwolle wird zu einem Vlies der Raumdichte 
15—25 kg kardiert Dieses Vlies ist als fertiges Dammstoff- Vlies direkt in Hohlraiimen jeder Art als Dammstoff 
gegen Warme, Kalte, Schall einsetzbar. 
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Patentanspruche 



!. Verfahren zur Verbesserung der Flammbestandigkeit und Verbesserung der Bestandigkeit gegen Pilz-, 
Schadlings- und Bakterienbefall, dadurch gekennzeichnet, daB naturliche Keratinfasern, insbesondere 

45 Schafwolle, erstens mit einer Losung oder Emulsion behandelt werden, die einen pH-Wert zwischen 0.5 und 
5 besitzt und mindestens eine Salz- oder eine Komplexverbindung des Hementes Eisen enthalt und zwei- 
tens mit einer Ldsung oder Emulsion, die einen pH-Wert zwischen 7 und 11 besitzt und mindestens eine 
oder mehrere Verbindungen enthalt, die Bor-Sauerstoff-Bindungen besitzen, wobei die behandelten Fasern 
oder Fasermischungen nach der Behandlung eine Gewichtszunahme zwischen 0.1 und 20% des Faserge- 

50 wichtes aufweisen. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, daB eine Behandlung der Faser in einem sauren 
Waschbad ruckgangig gemacht werden kann und die so behandelte Faser, oder eine nach Anspruch 1 
behandelte Faser direkt, einer Wiederverwertung zufuhrbar ist bzw. durch ein biologisches, physikalisches 
oder chemisches Verfahren oder eine [Combination dieser Verfahren in natttrlich vorkommende Substanzen 

55 oder verwertbare Rohstoffe zerlegbar ist 

3. Verfahren nach Anspruch 1—2, dadurch gekennzeichnet, daB statt der Verbindungen des Elementes 
Eisen andere Verbindungen von Elementen oder Mischungen dieser mit Eisenverbindungen verwendet 
werden, welche im basischen schwerlosliche Niederschlage, vor allem Hydroxide oder Phosphate, oder 
sonstige schwerlosliche Mischkristalle mit Verbindungen, die Bor-Sauerstoffverbindungen enthalten, bil- 

eo den, wie z. E Kupfer, Kobait und Zink. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 —3, dadurch gekennzeichnet, daB es sich bei der behandelten Faser urn eine 
Zellulosef aser handelt 

5. Verfahren nach Anspruch 1—3, dadurch gekennzeichnet, daB es sich bei der behandelten Faser urn ein 
synthetisches Polyamid handelt 

65 6. Verfahren nach Anspruch 1—3, dadurch gekennzeichnet, daB die behandelte Faser aus einem syntheti- 
schen, in waBrigen Losungen quellbarem, aber nicht loslichen Polymer oder einem porOsen Polymer besteht 
, sofern nicht bereits durch Anspruch 5 erf aBt 

7. Verfahren nach Anspruch 1—3, dadurch gekennzeichnet, daB es sich bei der behandelten Faser urn 
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Mischungen von mindestens zwei der in den Anspruchen 1 -6 genannten Faserarten handelt. 

a Verfahren nach Anspruch 1-3 und 7, dadurch gekennzeichnet, dafi komplexe, faserhaltige Gefuge 

behandelt werden. , n „ „ e , . A ** j _ u 

9 Verfahren nach Anspruch 1-8, dadurch gekennzeichnet daB auf die Fasern aufgebrachte Stoffe durcn 
chemische Anbindung an die Faser, oder durch ein Bindemittel auf der Faseroberflache fixiert werden. 
Bevorzugtes Bindemittel ist ein Polymer, oder eine Mischung eines Polymers mit vorteiihaften FQJlstoffen. 
Die Anbindung sowohl an die Faser ais auch zu den aufgebrachten Stoffen kann dabei rein adhasiv oder als 
echte chemische Bindung funktionieren. 
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